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自Hobrecker 通过还原 22硝基242甲基乙酰苯胺得到 2, 52二甲基苯并咪唑后, 苯并咪唑化合物一直
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Schem e 1　Structure of com pound 1
被人们关注[1 ]. 近年来, 此类杂环化合物的合成及其生物活性的
研究日益成为杂环化学研究的热门课题[2～ 4 ]. 文献[ 5～ 9 ] 报道,
苯并咪唑具有广谱的生物活性及其它用途. 因此, 对这类化合物
的合成及其性质的研究具有广阔的开发前景. 本文通过不对称双
Sch iff 碱中氢原子的重排与成环, 合成了一种新的外消旋苯并咪
唑衍生物 (1, 结构见 Schem e 1) , 并报道其晶体结构.
1　实验部分
1. 1　仪器与试剂　Kofler 型熔点仪; N ico let 170SX 型光谱仪; B ruker AM 400 核磁共振仪, 内标
TM SöDM SO; Carblo2E rba 1106 型元素分析仪; ZAB2H s 型质谱仪. 所用试剂均为市售分析纯. N 2[ (22
羟基252甲基苯基) (苯基) ]亚甲基邻苯二胺的制备方法见文献[ 10, 11 ].
1. 2　 (±) 212[ (22羟基252甲基苯) (苯基)甲基 ]222吡啶苯并咪唑的制备　将 0. 06 mol N 2[ (22羟基252甲
基苯) (苯基) ]亚甲基邻苯二胺悬浮于热的甲醇中 (约 100 mL ) , 并将邻位吡啶甲醛 0. 065 mol 加入上述
悬浮液中, 回流 10 h, 将析出的白色沉淀过滤, 用苯洗涤数次. 熔点为 244～ 245 ℃, 收率 65%.
1H NM R , ∆: 2. 06 (3H , d, J = 12 H z, —CH 3) , 6. 59 (1H , s, C8—H ) , 6. 61～ 8. 62 (16H , m , A r_ H ) ,
9. 30 (1H , s, O _ H ). IR (KB r) , Μpiöcm - 1: 2 717 (CH 2_ H ) , 1 610 (C N ) , 1 502, 1 441 (A r) , 1 384
(O _ H ) , 1 334 (C_ H ) , 1 255 (C—O ). C26H 21N 3O 元素分析, 计算值 (% ) : C 83. 1, H 5. 6, N 7. 2; 实
测值 (% ) : C 83. 1, H 5. 0, N 6. 7. E I2M S, m öz (% ) : 391 (M + , 4) , 196 (30) , 195 (100).
1. 3　晶体结构分析　将标题化合物在哌啶的保护下溶于甲醇 (微溶) 中, 在室温阴暗处缓慢挥发, 几
天后析出菱形晶体. 选取0. 5 mm ×0. 4 mm ×0. 3 mm 的单晶, 室温下在 Enraf2N onius CAD 4X 射线四
圆衍射仪上用M o K Α辐射线测定晶胞参数, 收集衍射数据, 在 2. 48°< Η< 25. 07°范围共收集 3 759个
独立衍射点, 其中 3 597个可观测点[ I> 2Ρ( I ) ]参加了修正, 全部强度数据经L P 因子校正, 未做吸收
校正. 晶体结构由直接法解出, 由差值 Fourier 合成法得到全部非氢原子坐标. O 1 上的氢原子由差值
Fourier 合成解得, 其余氢原子均由理论计算所得. 最终偏离因子R 1 = 0. 057 5, R 2,w = 0. 155 8, w =
1ö[Ρ2 (F 20) + (0. 079 1P 2) + 0. 867 5P ], P = (F 20+ 2F 2c ) ö3, 精修参数为 275 个, 最后一轮修正的 S 值为
0. 819, (∃ö∆)m ax为 0. 079, 剩余的差值电子密度的最大正负值为 311×102 nm - 3和- 312×102 nm - 3,
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计算采用 SH EL XS286 和 SH EL XL 293 程序完成. 晶体属单斜晶系, P 21öc 空间群, a= 1. 351 4 (5)
nm , b= 0. 965 9 (6) nm , c= 1. 674 0 (3) nm , Β= 110. 2 7 (2)°, V = 2. 049 7 (14) nm 3, Z = 4, D c= 1. 269
göcm 3, F (000) = 824, Λ= 0. 08 mm - 1. 晶体的非氢原子坐标、热参数、键长及键角数据见表 1 和表 2.
Table 1　A tom ic coord ina tes of non -hydrogen a tom and equiva len t isotrop ic d isplacemen t parameters
A tom x y z U eq3
O 1 0. 875 7 (2) 0. 346 88 (3) 0. 218 72 (2) 0. 055 25 (9)
N 1 0. 107 71 (3) - 0. 030 33 (4) 0. 316 92 (3) 0. 049 21 (10)
N 2 0. 226 15 (3) 0. 130 37 (3) 0. 314 92 (2) 0. 039 71 (9)
N 3 0. 227 67 (3) - 0. 001 42 (4) 0. 157 71 (3) 0. 061 80 (12)
C1 0. 418 71 (5) 0. 680 03 (6) 0. 429 97 (4) 0. 088 71 (2)
C2 0. 329 90 (4) 0. 594 14 (5) 0. 373 24 (3) 0. 055 23 (13)
C3 0. 347 39 (4) 0. 459 58 (5) 0. 353 34 (3) 0. 048 44 (12)
C4 0. 267 02 (3) 0. 376 23 (4) 0. 302 17 (3) 0. 039 89 (11)
C5 0. 165 33 (4) 0. 430 35 (5) 0. 268 71 (3) 0. 045 27 (12)
C6 0. 147 81 (4) 0. 566 11 (5) 0. 286 68 (4) 0. 062 57 (15)
C7 0. 229 09 (5) 0. 646 04 (5) 0. 338 61 (4) 0. 063 13 (15)
C8 0. 285 87 (3) 0. 228 61 (4) 0. 280 32 (3) 0. 040 46 (11)
C9 0. 400 96 (3) 0. 188 05 (5) 0. 305 82 (3) 0. 042 25 (11)
C10 0. 461 36 (4) 0. 255 04 (6) 0. 265 41 (3) 0. 060 46 (14)
C11 0. 566 97 (4) 0. 224 87 (7) 0. 286 06 (4) 0. 077 89 (2)
A tom x y z U eq3
C12 0. 614 22 (4) 0. 129 58 (7) 0. 347 25 (4) 0. 074 86 (2)
C13 0. 554 64 (4) 0. 061 45 (6) 0. 386 80 (4) 0. 070 82 (2)
C14 0. 448 59 (4) 0. 091 84 (5) 0. 366 14 (3) 0. 053 23 (13)
C15 0. 159 92 (3) 0. 027 28 (4) 0. 271 64 (3) 0. 042 05 (11)
C16 0. 148 91 (4) - 0. 024 09 (4) 0. 186 59 (3) 0. 047 11 (12)
C17 0. 218 90 (5) - 0. 054 43 (6) 0. 082 46 (4) 0. 078 14 (2)
C18 0. 135 22 (6) - 0. 129 12 (6) 0. 032 88 (4) 0. 084 83 (2)
C19 0. 054 26 (6) - 0. 151 48 (7) 0. 062 28 (4) 0. 094 92 (2)
C20 0. 060 49 (5) - 0. 100 03 (6) 0. 139 88 (4) 0. 075 40 (2)
C21 0. 142 48 (3) 0. 037 42 (5) 0. 394 36 (3) 0. 045 48 (12)
C22 0. 115 61 (4) 0. 016 22 (5) 0. 466 54 (3) 0. 058 28 (13)
C23 0. 163 28 (4) 0. 095 99 (6) 0. 536 35 (3) 0. 059 76 (14)
C24 0. 237 35 (4) 0. 197 64 (6) 0. 535 56 (3) 0. 059 53 (14)
C25 0. 264 30 (4) 0. 219 76 (5) 0. 464 61 (3) 0. 050 86 (12)
C26 0. 215 45 (3) 0. 138 57 (5) 0. 394 24 (3) 0. 042 86 (11)
　　3 U eq is defined as one th ird of the trace of the orthogonalized U ij tenso r.
Table 2　Bond lengths(nm ) and bond angles(°)
O 1_ C5 0. 135 9 (5)
N 2_ C15 0. 136 7 (5)
N 3_ C17 0. 132 5 (6)
C2_ C7 0. 137 6 (7)
C4_ C5 0. 139 3 (6)
C6_ C7 0. 137 7 (7)
C9_ C10 0. 139 0 (6)
C12_ C13 0. 137 7 (8)
C16_ C20 0. 139 0 (7)
C19_ C20 0. 136 4 (7)
C22_ C23 0. 136 0 (7)
C25_ C26 0. 137 7 (6)
N 1_ C15 0. 132 6 (5)
N 2_ C26 0. 138 7 (5)
N 3_ C16 0. 133 1 (5)
C2_ C3 0. 138 1 (6)
C4_ C8 0. 151 4 (5)
C8_ C9 0. 151 4 (6)
C10_ C11 0. 137 7 (7)
C13_ C14 0. 138 4 (6)
C17_ C18 0. 135 6 (8)
C21_ C26 0. 139 1 (6)
C23_ C24 0. 140 8 (7)
O 1⋯N 1 0. 276 1
N 1_ C21 0. 138 0 (6)
N 2_ C8 0. 149 0 (5)
C1_ C2 0. 149 7 (7)
C3_ C4 0. 138 5 (6)
C5_ C6 0. 138 2 (6)
C9_ C14 0. 136 0 (6)
C11_ C12 0. 136 2 (8)
C15_ C16 0. 146 4 (6)
C18_ C19 0. 136 4 (8)
C21_ C22 0. 139 3 (6)
C24_ C25 0. 137 5 (6)
C15_ N 1_ C21 105. 2 (3)
C15_ N 2_ C26 106. 3 (3)
C15_ N 2_ C8 127. 1 (3)
C26_ N 2_ C8 126. 0 (3)
C17_ N 3_ C16 117. 5 (4)
C7_ C2_ C3 117. 8 (4)
C7_ C2_ C1 121. 7 (4)
C3_ C2_ C1 120. 5 (5)
C2_ C3_ C4 122. 2 (4)
C3_ C4_ C5 119. 0 (4)
C3_ C4_ C8 122. 3 (4)
C5_ C4_ C8 118. 7 (4)
O 1_ C5_ C6 122. 8 (4)
O 1_ C5_ C4 118. 1 (4)
C6_ C5_ C4 119. 1 (4)
C5_ C6_ C7 120. 6 (5)
C2_ C7_ C6 121. 3 (4)
N 2_ C8_ C9 111. 6 (3)
N 2_ C8_ C4 110. 4 (3)
C9_ C8_ C4 114. 6 (3)
C14_ C9_ C10 118. 4 (4)
C14_ C9_ C8 124. 1 (4)
C10_ C9_ C8 117. 5 (4)
C11_ C10_ C9 120. 8 (5)
C12_ C11_ C10 120. 4 (5)
C11_ C12_ C13 119. 2 (5)
C12_ C13_ C14 120. 4 (5)
C9_ C14_ C13 120. 8 (5)
N 1_ C15_ N 2 112. 7 (4)
N 1_ C15_ C16 121. 3 (4)
N 2_ C15_ C16 126. 0 (4)
N 3_ C16_ C20 121. 6 (4)
N 3_ C16_ C15 118. 2 (4)
C20_ C16_ C15 120. 2 (4)
N 3_ C17_ C18 124. 5 (6)
C17_ C18_ C19 117. 9 (5)
C20_ C19_ C18 119. 5 (5)
C19_ C20_ C16 118. 9 (5)
N 1_ C21_ C26 110. 0 (4)
N 1_ C21_ C22 129. 6 (4)
C26_ C21_ C22 120. 4 (5)
C23_ C22_ C21 118. 2 (5)
C22_ C23_ C24 120. 9 (5)
C25_ C24_ C23 121. 4 (4)
C21_ C26_ N 2 105. 8 (4)
C24_ C25_ C26 117. 2 (4)
C25_ C26_ C21 121. 9 (4)
C25_ C26_ N 2 132. 2 (2)
O 1_ H 1a⋯N 1 166. 7
2　结果与讨论
标题化合物的分子结构与晶胞堆积见图 1 和图 2. 结构分析表明, 单 Sch iff 碱与邻位吡啶甲醛作
用时, 生成外消旋苯并咪唑衍生物, C8 是手性中心. 晶体的空间群具有 2, m , i 对称元素, 属无手性
空间群, 这与非手性条件反应相符合. 该反应的手性合成法正在研究中. 由表 2 可知, C21_ N 1, C15
_ N 1 和 C15_ N 2 的键长值分别为 0. 138 0 (6) , 0. 132 6 (5) 和0. 136 7 (5) nm , 均介于通常的 C N
键长 0. 128 nm与C_ N 键长0. 147 nm之间. C (15) _ C (16)键长 0. 146 4 (6) nm显著小于一般C_ C 键
长值 0. 154 nm , 这表明分子中吡啶环与苯并咪唑环形成大的共轭体系, 使各键键长趋于平均化. 苯并
咪唑环基本上是一个平面, 其二环间的夹角为 1. 60°. C16, N 3, C17, C18, C19 和C20 原子所形成的
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F ig. 1　The perspective v iew of the title compound F ig. 2　Pack ing diagram of the title compound
平面与苯并咪唑环 (C15, N 1, C21, C22, C23, C24, C25, C26) 平面的方程分别为: - 4. 198x +
8. 122y - 5. 163 z= - 1. 784 5和 8. 884x - 6. 479y + 1. 544z = 1. 645 5. 二者的二面角为 157. 0°.
分析表明, 分子经一分子的O 1 同另一分子上的N 1 间的氢键形成沿 b 轴延伸的一维链状结构, 以
氢键联系的分子两两互为二次轴对应关系.
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Syn thesis and Crysta l Structure of (±) -1- [ (2-Hydroxy-5-methylphenyl)
(phenyl)methyl ]-2-pyr idylbenz im idazole
WAN G J in2Yi, ZHOU J ing, CH EN G Dong2L iang3
(D ep artm ent of Chem istry , L anzhou U niversity , L anzhou 730000, Ch ina)
J IAN Pan2M ing
(D ep artm ent of Chem istry , Y ang zhou U niversity , Y ang zhou 225002, Ch ina)
ZHAN G Guo2L in
(Cheng d u Institu te of B iolog y , Ch inese A cad em y of S ciences, Cheng d u 610041, Ch ina)
Abstract 　 ( ± ) 212[ ( 22H ydroxy252m ethylphenyl ) ( phenyl ) m ethyl ]222pyridylbenzim idazo le w as
syn thesized and its crystal structure w as determ ined by X2ray four2cycle diffraction m ethod. T he crystal
belongs to monoclin ic, space group P 21öc, w ith the crystal cell param eters: a= 1. 351 4 (5) nm , b= 0. 965
9 (6) nm , c= 1. 674 0 (3) nm , Β= 110. 2 7 (2)°, V = 2. 049 7 (14) nm 3, Z = 4, D c= 1. 269 göcm 3, R 1=
0. 057 5. T he analyses of crystal structure show that the chain structure is fo rm ed by in termolecular
H 2bond.
Keywords　 (±) 2Benzim idazo le; Syn thesis; C rystal structure (Ed. : J , R , L )
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